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ИССЛЕДОВАНИЕ ШЛАМОВ СОДЕРЖАЩИХ МЕТАЛЛЫ
ПЛАТИНОВОЙ ГРУППЫ
В статті розглянуто та обґрунтовано можливість утилізації платиновмісного шламу азотного виро-
бництва. Наведено кількісний склад шламів, які містять в собі метали платинової групи, зібраних з
поверхні котла-утилізатора та абсорбційної колони. Зроблено вибір осаджувача для того, щоб
отримати металеву платину зі шламів азотного виробництва.
The possibility of the utilization of platinum containing wastes of nitric acid production is studied. Quan-
titative content of the wastes containing platinum group metals from the surface of boil-utilizator and ab-
sorption column is shown. In this article content of wastes with platinum group metals and choose
sedimentator for metal platinum obtaining are made.
Сочетание уникальных физических и химических свойств металлов пла-
тиновой группы сделали их незаменимыми катализаторами во многих хими-
ко-технологических процессах.
В производстве неконцентрированной азотной кислоты [1] методом ка-
талитического окисления аммиака, в производстве синильной кислоты мето-
дом окислительного аммонолиза метана (метод Андруссова) [2], а также в
производстве гидроксиламинсульфата используют платиноидные катализа-
торы.
Одной из проблем этих производств являются значительные потери пла-
тиноидного катализатора [3, 4]. На сегодняшний день на Украине работает
32 установки по производству азотной кислоты, учитывая то, что это произ-
водство является крупнотоннажным, потребность в платине составляет 2,4 т
в год, при этом безвозвратные потери составляют 640 кг. Эти потери зависят
от таких факторов как: чистота смеси аммиака с воздухом, количество окис-
ленного аммиака, температуры, давления и др.
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Украина не располагает собственными месторождениями платиноидов,
в тоже время добыча платины в мире практически не возрастает, запасы пла-
тиноидов крайне ограничены, поэтому исследования, которые направлены на
уменьшение потерь и вложений металлов платиновой группы, а также извле-
чение платиноидов из различных производственных отходов являются акту-
альными и своевременными.
В процессе эксплуатации установок по производству азотной кислоты
под давлением 0,716 МПа было установлено, что внутренняя поверхность
котла-утилизатора, окислителя, абсорбционной колонны покрыта очень мел-
ким налетом, который содержит в себе металлы платиновой группы.
Для сокращения потерь металлов платиновой группы, которые уносятся
с потоком нитрозных газов, используют сетки из сплава на основе палладия.
"Уловительный пакет" при его установке не только улавливает металлы пла-
тиновой группы, но и дополнительно помогает работе катализатора, обеспе-
чивая лучшие эксплуатационные характеристики его во время работы уста-
новки. Его устанавливают сразу под комплектом платиновых сеток в кон-
тактном аппарате.
Нами выбран для исследования  шлам, который был извлечен из котла-
утилизатора нитрозных газов производства азотной кислоты под давленим
0,716 МПа. Время пробега платиноидного катализатора составляло 2400 ча-
сов.
Количественный состав платиносодержащего шлама был определен ме-
тодом лазерной масс-спектрометрии, эти данные представлены в таблице 1.
Таблица 1
Количественный состав шлама, извлеченного из котла-утилизатора
Основные компоненты Содержание, % масс.
Железо 50,43
Никель 1,37
Хром 16,87
Титан 1,1
Алюминий 0,16
Кальций 0,34
Медь 0,1
Кремний 17,75
Цинк 0,05
Платина 0,25
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Палладий 0,92
Родий 0,16
Количественный состав платиносодержащего шлама, который извлечен
из абсорбционной колонны, также был определен методом лазерной масс-
спектрометрии, эти данные представлены в таблице 2.
Таблица 2
Количественный состав шлама, извлеченного из абсорбционной колонны
Основные компоненты Содержание, % масс.
Железо 11,35
Никель 1,05
Хром 9,98
Титан 13,43
Алюминий 4,21
Кальций 0,25
Медь 0,03
Кремний 27,28
Платина 0,18
Палладий 0,22
Родий 0,06
Из табл. 1 и табл. 2, видно, что количество железа, никеля, хрома в шла-
ме во много раз превышает количество платины. Большое содержание крем-
ния объясняется тем, что аппаратура футеровано огнеупорным кирпичом.
Алюминий,  медь, цинк попадают с азотно-воздушной смесью и оседают на
стенках аппаратуры.
Проведенный литературный поиск показал, что количество реагентов,
применяемых для извлечения металлов платиновой группы, незначительно.
К ним относятся некоторые неорганические и органические восстановители,
которые осаждают платину из растворов ее соединений в виде металла.
К неорганическим восстановителям относятся: сероводород, хлористый
аммоний,  цинк, магний, алюминий и т.д.
Классический метод [5] выделения платины заключается в длительном
нагревании сырой платины в фарфоровых тиглях с царской водкой. При этом
почти вся платина и палладий, частично родий, иридий, рутений и основная
масса неблагородных металлов (железо, медь, свинец и другие) переходят в
раствор. В нерастворимом остатке содержатся кварц, осмистый иридий, хро-
мистый железняк. Этот осадок отфильтровывают, повторно обрабатывают
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царской водкой, а затем отправляют на извлечение ценных компонентов –
осмия и иридия.
В качестве восстановителя используют раствор хлористого аммония, ко-
торый вводят на холоду. При этом основная часть платины в виде мелких яр-
ко-желтых кристаллов (NH4)2[PtCl6] выпадает в осадок. Основная же масса
спутников платины и неблагородных примесей остается в растворе. Осадок
дополнительно очищают раствором нашатыря и сушат; фильтрат направляют
на выделение из него драгоценных примесей – палладия, родия, иридия и ру-
тения. После нескольких часов прокаливания при 800...1000 °C получают
губчатую платину в виде спекшегося порошка серо-стального цвета. Полу-
ченную губку измельчают и еще раз промывают соляной кислотой и водой.
Затем ее плавят в кислородно-водородном пламени или в высокочастотной
печи.
При использовании хлористого аммония, как осадителя, потери платины
на стадии прокалки составляют ~ 10 % масс.
Использование цинка, алюминия также неприемлемо из-за того, что
осажденная платина загрязнена металлом-осадителем и требует дополни-
тельной очистки полученной платины от него [6].
Эти недостатки можно устранить, если использовать для извлечения
платины органические восстановители: муравьиную кислоту, щавелевую ки-
слоту, бензидин, органические тиосоединения [7].
Дальнейшие наши исследования направлены на то, чтобы подобрать, та-
кой органический восстановитель, который бы полностью осаждал платину
из бедного шлама азотного производства.
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